
在以前发表的应用[1]中介绍了一次进样可以同时采集多个GC信号和MS信号，色谱柱

的末端加一个3路分流器，使从柱子中流出的组分按比例将2份分流到气相色谱的检

测器，一份分流到MSD。这种采集多个信号的配置可以使我们得到用于谱库检索的

全扫描信号、用于定量的SIM信号以及在复杂样品中得到选择性好、灵敏度高的元素

选择检测器数据。

仪器：7683ALS，7890A GC（配置分流/不分流进样口、3路分流器、µECD和DFPD）

以及5975C MSD检测器。图1为牛奶提取液一次进样同时得到的4种色谱图，具有同

步SIM/scan功能的5975C MSD提供用于定性的全扫描数据和和用于定量分析的SIM

数据，不需要分光过滤器而提供P和S元素信号的DFPD检测器。

由图1中全扫描TIC图可知：基质色谱峰主要在32 min以后才出现，通常设定一个程

序升温而清除分析样品后残留在柱中的残留物，在这期间必须应用后运行模式来快

速清除柱中残留杂质以便下一个样品的进样。因此，通常用比分析时的柱温更高的
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图1. 牛奶提取液同一次进样的4种色谱图
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温度来作为后运行条件来清除柱中残留物，这将延长分析时间，缩短色谱柱的使用

寿命。在对牛奶提取液的分析中，目标物质峰在42 min内就可以全部出来，但采用

后运行程序在72 min内仍可观察到大的基质峰，这就是说，分析每个样品都要多出

30 min。

反吹[2]是通过反向吹扫色谱柱清除靠近进样口柱末端残留物的方法大大降低运行时间

的一种简单技术，残留物停留在进样口柱端，直到温度足够高时才进入柱内通过色

谱柱。应用反向吹扫技术可以在残留物进入柱内之前，可以将他们在较低温度和较

短时间内就将其从色谱柱进样口端清除而不进入柱内。

反吹技术有很多的好处：

• 缩短运行时间（没有用烘烤，不需要低温冷却）

• 减少柱流失，延长柱寿命（没有高温烘烤）

• 消除鬼峰（没有高沸点物质进入下一次运行过程）

• 减少污染物进入检测器，特别是对MSD非常有利（减少离子源污染）

图2为Agilent 7890A GC/5975C MSD分析3种情况下的总离子流图，上部色谱图为

牛奶提取液分析中，目标化合物峰在42 min内就可以全部流出（程序升温至280 °C），

但要在320 °C后运行33 min才能将所有残留物从柱中清除，这部分时间几乎和样品

的分析时间一样多。中间色谱图为采用反吹技术分析相同的牛奶提取液，在280 °C

后运行7 min反吹。底部色谱图为采用反吹技术完成分析后运行的一个空白，空白表

明反吹后色谱柱非常干净。这个实验表明，应用7 min反吹技术即可使色谱柱很干净，

相当于烘烤33 min时的效果。

图2表明：采用反吹技术分析牛奶提取液，可缩短分析时间和减少柱流失，柱温在

280 °C时可缩短超过30%的分析时间，而不用升高柱温至320 °C。反吹技术需要柱

馏分分流器和快速转换器。
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图2. 用反吹技术和不用反吹得到的3种总离子色谱图比较


